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(57) Abstract: The invention 
concerns a catalytic test device 
comprising the following: a reaction 
block consisting of a set of reaction 
chambers, each chamber having 
a fluid inlet and a fluid outlet and 
being connected to an outgoing fluid 
conduit that is connected to analysis 
means; fluid supply means capable of 
independently regulating the dosing 
of fluid flows to the required pressure 
in each of the reaction chambers; 
automatic and dynamic pressure 
control means capable of regulating 
pressure in each reaction chamber, 
said means comprising a non-rcrurn 
valve in the outgoing fluid conduit 
between the outflows of the reaction 
chambers, in addition to a common 
compensation reservoir receiving the 
outgoing fluid from the chambers and 
a pressure sensor disposed in a first 
outgoing conduit and an automatic 
needle valve disposed in a second 
outlet conduit of the reservoir. 
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(57) Res u men: Un dispositivo de test catalftico que comprende un bloque de reaccion que comprende un conjunto de camaras de 
reacci6n. comprendiendo cada camara una entrada y una salida de fluido, conectada a un conducto de fluido saliente. conectado 
a mcdios de analisis, medios dc alimentation de fluidos capaces de realizar una dosificacion regulada de caudales del fluido a la 
presion requerida de forma independiente en cada una de las camaras de reaccion, medios de control automatico y dinamico de la 
presion, capaces de realizar una regulation de presion en cada camara de reaccion, que comprenden una valvula antirretorno en el 
conducto de fluido saliente entre las salidas de las camaras de reaccion y un deposiio de compensacitfn comun que recibe el fluido 
saliente de las camaras, un sensor de presion dispuesto en un primer conducto de salida y una valvula automalica de aguja dispuesta 
en un segundo conducto de salida, del deposito. 
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UN DISPOSITIVO DE TEST CATALITICO Y METODO PARA SU USO EN 

TESTS DE MATERIALES 
CAMPO TECNICO DE LA INVENCION 

La presente invencion pertenece al carnpo de los 
5 sistemas de analisis de productos qulmicos y, 
particularmente al sector de los sistemas de test 
catalitico . 

ESTADO DE LA TECNICA ANTERIOR A LA INVENCION 

El avance de la industria quimica ha sido en gran 

10 medida gracias al desarrollo de nuevos procesos cataliticos 
que hacen posible la produccion en condiciones especialmente 
adecuadas de distintos productos quimicos, tales como 
farmacos, polimeros, combustibles, etc. La clave para el 
desarrollo de un proceso catalitico es en primer lugar la 

15 disponibilidad de un catalizador que permita que la reaccion 
o conjunto de reacciones transcurran en unas condiciones mas 
interesantes desde el punto de vista de la economia, 
seguridad y versatilidad del proceso . Sin embargo, la 
busqueda de un catalizador especifico es una tarea costosa 

20 que requiere la preparacion de un numero elevado de 
formulaciones, con la consiguiente prueba en un sistema de 
reaccion. Esto conlleva periodos de tiempo muy prolongados 
hasta conseguir desarrollar un catalizador adecuado. La 
tendencia actual consiste en acortar dicho tiempo mediante 

25 el uso de la quimica combinatoria para la aceleracion de 
dicho proceso de prueba y seleccion. Esta consiste, en 
general, en la produccion. automat izada de una combinacion de 
catalizadores y un test simultaneo de series de estos. 

La forma mas idonea de realizar este tipo de test 

30 cataliticos es en condiciones de reaccion realistas que 
incluyen temperatura, presion, caudales, condiciones 
hidrodinamica y difusion, composicion de alimentos, etc., 
similares a aquellas condiciones que se darian en el proceso 



quimico industrial. Por ello, los tests que se realizan 
actualmente requieren unos sistemas que garanticen el 
control adecuado de caudales, temperaturas y en especial de 
la presion, lo que conduce siempre a tests individuales de 
5 catalisis en los que el reactor aloja solo un catalizador. 
Asi, en la patente US 4.099.923 se describe una unidad de 
test catalitico, en la que, a pesar de que la prueba es 
individual, el reactor permite alojar varios catalizadores, 
que son automaticamente probados uno tras otro de forma 

10 consecutiva. La solicitud de patente alemana DE-A-19809477 
proporciona un reactor con diferentes cavidades donde alojar 
distintos catalizadores, permitiendo el test simultaneo, 
pero sin conseguir ningun tipo de control ni inedida sobre 
los caudales circulantes por cada catalizador, ni sobre las 

15 distintas temperaturas. Ademas, el sistema descrito en dicha 
solicitud de patente alemana no aporta nada sobre el sistema 
de alimentacion de los productos, la regulacion de la 
presion, ni sobre la toma de muestras y analisis posterior, 
todos ellos aspectos fundamentales a la hora de disponer de 

20 un sistema react ivo adecuado. 

La solicitud de patente WO-A-99/641 60 proporciona un 
sistema para el test simultaneo de bibliotecas de 
materiales, que permite la alimentacion comun de un fluido a 
distintos recipientes y un analisis secuenciado posterior de 

25 los fluidos salientes de cada compart imen to . El flu jo de 
fluido que pasa por cada recipiente es controlado por 
restrictores del flujo o controladores de flujo. Para la 
distribucion de los flujos tanto a la entrada como a la 
salida del reactor son utilizadas distintas valvulas de 

30 conmutacion. Las principales limitaciones para conseguir 
unas condiciones de reaccion realistas que presenta este 
sistema son: (i) ausencia de un control automatico y 
dinamico de la presion, que permita . la regulacion de la 
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presion en todos los reactores individuales y su posible 
variacion a lo largo de las pruebas de reaccion, ademas no 
ser posible su uso a elevadas presiones; (ii) imposibilidad 
de variar la compos ic ion quimica de las corrientes 
5 alimentacion de los distintos compartimentos de reaccion; 
(iii) ausencia de una etapa de acondicionamiento previo de 
cada corriente de alimentacion individual. 

Por otro lado, el desarrollo de las nuevas tecnicas en 
quimica combinatoria (Senkan, S.M, Nature, vol.394 pp. 350- 

10 353/ Senkan, S.M. and Ozturk, S., Angewandte Chemie Int. 
Ed. 1999, 38, No 6, pp. 791-794; Cong, P. et al . , 
Angewandte Chemie Int. Ed. 1999, 38,. No 4, pp. 483-488; 
Jandeleit, B. and Weinberg, H., Chemistry & Industry, oct. 
1998, pp. 795-798) han aportado innovadoras unidades y 
-15 metodos (US 5.959.297, US 6.004.617 o WO 99/21957) para el 
test rapido y simultaneo de grandes bibliotecas de 
catalizadores, sin embargo, estas invenciones no garantizan 
de ninguna manera condiciones aceptables para el test 
catalitico, segun los criterios expuestos anteriormente, y 

20 que por el contrario si garantiza nuestro sistema de 
reaccion . 

Asimismo, el posterior analisis quimico necesario de 
los productos de reaccion utilizado por estas nuevas 
tecnicas de quimica combinatoria solo permite generalmente 

25 dar una idea orientativa de la actividad catalitica. 

La presente invencion tiene por objeto un dispositivo 
capaz de realizar simultaneamente tests sobre materiales o 
cualquier tipo de proceso fisico o quimico, con 
alimentaciones fluidas individuales cuyos caudales y 

30 composiciones estan totalmente controladas y medidas en 
cualquier momento del proceso y pueden ser distintas para 
cada compartimento de reaccion. Tambien de importancia es la 
etapa de acondicionamiento previo de cada corriente de 
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alimentacion individual, siendo de interes la posibilidad de 
utilizar para este efecto gases, liquidos y mezclas de 
ambos . 

Otro objeto de la .invencion es un dispositivo del tipo 
5 anteriormente definido con un control de presion que permite 
la regulacion exacta de esta en el conjunto de los 
recipientes de reaccion y la posibilidad de su variacion 
automatica durante un experimento, sin necesidad de efectuar 
cambios en el dispositivo. 
10 La invencion tiene por objeto tambien un sistema de 

test catalitico multiple que puede trabajar en un amplio 
rango de presiones en el reactor que va desde presiones 
subatmosfericas ' a presiones notablemente superiores a la 
atmosf erica. 

15 un ulterior objeto de la invencion es un sistema de 

test catalitico multiple que posibilita la medicion tanto de 
la temperatura a la que esta el material durante el contacto 
con el fluido de alimentado como la presion en cada 
compartimento, lo que permite la determinacion de la perdida 
20 de carga del fluido circulante que se produce en dicho 
contacto solido/f luido . Dichos datos son de gran importancia 
para asegurar que las condiciones son las deseadas en el 
compartimento tanto por condiciones de seguridad del 
dispositivo, como por la necesidad de conocer estos datos 
25 con el fin de evaluar correctamente las propiedades de los 
materiales, ya que cuantifican el contacto fisico y quimico 
entre el material y el fluido. 

Es, por tanto, un objetivo de la presente invencion 
proporcionar un sistema automatizado y un metodo que 
30 permita desarrollar pruebas de actividad catalitica sobre 
materiales que potencialmente podrian ser de interes para 
la catalisis de una reaccion o conjunto de reacciones 
quimicas determinadas . Pref eriblemente, el sistema permite 



5 

el . desarrollo programado de las pruebas de actividad 
catalitica sobre un amplio numero de materiales de una 
forma simultanea, consiguiendose un ahorro tanto de tiempo, 
de inversion en su construccion como de mantenimiento del 
5 sistema, siendo este un logro importante a resenar de la 
invencion. 

Otro objetivo de la invencion es proporcionar un reactor 
y sus accesorios, que hagan posible la prueba catalitica de 
multiples catalizadores, en condiciones de temper atura, 

10 presion, caudales y composicion de fluido alimentacion que 
permitan la comparacion fiable de actividades cataliticas 
entre los distintos materiales, pero tambien permitiendo la 
realizacion de distintos procesos o tratamientos quimico y/o 
fisicos sobre los nombrados materiales cataliticos. 

15 -Otro objetivo de la invencion es proporcionar un metodo 

para la realizacion de las distintas pruebas cataliticas, de 
forma que se consigan los maximos datos experimentales en el 
minimo tiempo, con un conocimiento de todo momento de las 
condiciones de reaccion. 

20 Otro objetivo de la invencion es proporcionar un sistema 

y un metodo de toma de muestras y analisis cuantitativo 
rapido, que hace posible el continuo analisis secuenciado de 
la composicion de los gases producto procedentes de cada 
comportamiento del reactor, permitiendo operar a presiones 

2 5 elevadas. 

DESCRIPCION DE LA INVENCION: 

Los objetos y objetivos mas arriba especif icados se 
consiguen mediante un dispositivo automatico de test 
catalitico que comprende 
30 - al menos un bloque de reaccion que comprende un conjunto 
de camaras de reaccion capaces de alojar en su interior 
materiales solidos y comprendiendo cada camara una entrada 
de fluido, y una salida conectada a un conducto de fluido 
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saliente que comunica con medios de analisis (tales como, 
por ejemplO/ medios de analisis seleccionados entre sistemas 
de cromatograf ia de gases, sistemas de espectrometria de 
masas, sistemas de espectrometria visible, sistemas de 
5 espectrometria ultravioleta, sistemas de espectrometria de 
infrarrojos, y sistemas de cromatograf ia de gases ultra 
rapida que comprenden una pluralidad de capilares dispuestos 
en columnas seieccionadas entre columnas de multiples 
capilares en paralelo y columnas multicapilares, para la 

10 separacion de los distintos compuestos quimicos, presentes 
en el fluido saliente de cada camara de reaccion) , 

- medios de alimentacion de fluidos (tales como por ejemplo 
un sistema regulador del caudal masico basado en cambios de 
diferencias de temperaturas del fluido, o una bomba de 

15 piston del tipo de las utilizadas para sistemas de HPLC), 
capaces de realizar una dosificacion regulada de caudales de 
al menos un fluido con exactitud a una presion requerida de 
forma independiente en cada una de las camaras de reaccion, 
- medios de control automatico y dinamico de la presion, 

20 capaces de realizar una regulacion de presion en cada camara 
de reaccion de forma con junta con otras camaras de reaccion, 
comprendiendo los medios de control al menos una primera 
valvula antirretorno dispuesta en el conducto de fluido 
saliente entre la salida de cada camara de reaccion y un 

25 deposito de compensacion comun que recibe el fluido saliente 
de cada camara de reaccion, un sensor de presion dispuesto 
en un primer conducto de salida de y valvula automatica de 
aguja dispuesta en un segundo conducto de salida del 
deposito de compensacion. 

30 En realizaciones preferidas del dispositive este puede 

comprender 

* al menos un sensor de temperatura en al menos una 
camara de reaccion; 
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* al menos un s<msor de presion en al menos una camara de 
reaccion. 

De acuerdo con la invencion, el dispositivo puede 
comprender ademas 
5 * un sistema automatico para la toma de muestras, para 
permitir la circulacion regulada de fluido desde la salida 
de cualquier camara de reaccion hasta los medios de 
analisis, 

* un primer sistema de regulacion de temperatura para 
10 regular la temperatura en cada bloque de reaccion en un 

rango desde -20°C hasta 800°C, pref erentemente entre 25 y 
750 °C, y que comprende al menos un sensor de temperatura y 
al menos un elemento calefactor, 

* un sistema de acondicionamiento del fluido alimentado a 
15 cada camara de reaccion, 

* un segundo sistema de regulacion de temperatura para 
regular la temperatura en un rango desde 25°C hasta 250°C, 
en al menos una parte del recorrido del fluido seleccionada 
entre recorridos 

20 - entre el bloque de reaccion y los medios de analisis, 

entre el sistema para el acondicionamiento del fluido y 
el bloque de reaccion, 

en cualquier parte del sistema de control de presion, 
comprendiendo dicho segundo sistema al menos un sensor de 
25 temperatura y al menos un elemento calefactor, 

* un sistema de recogida de muestras para recoger 
muestras de cada camara de reaccion, estando dispuesto cada 
sistema en un loop con volumen calibrado que permite 
mantener la muestra a una temperatura determinada hasta que 

30 se realice un posterior analisis secuenciado de la muestra, 
presentando el sistema de recogida de muestras al menos un 
loop, al menos una valvula de conmutacion, un sistema de 
regulacion de la temperatura y al menos una conexion a los 
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medios de analisis y a un sistema de toma de muestras, 

* un sistema de control global para el control global del 
dispositivo, y/o 

* un sistema para la gestion y administracion de datos 
5 experimentales, seleccionados entre temperaturas, presiones, 

compos iciones, tiempos y combinaciones de los mismos. 

Convenientemente, el dispositivo de la invencion esta 

disenado para soportar procesos quimicos y fisicos en un 

rango de presiones desde 0.1 atmosferas absolutas a 150 
10 atmosferas absolutas, preferentemente entre 1.2 y 8 0 

atmosferas absolutas. 

En una realizacion de la invencion, las camaras de 

reaccion alojadas en el bloque de reaccion son desmontables, 

y el bloque de reaccion es un bloque masivo con orificios de 
15 acoplamiento en los que se acoplan las camaras de reaccion 

de smon t ab 1 e s . 

A su vez, el bloque de reaccion puede comprender una 
pluralidad de cuerpos aislados termicamente entre si, 
presentando cada cuerpo de un sistema de calefaccion 

20 individual y de un sistema de regulacion de temperatura 
individual, de tal forma que en el bloque de reaccion. Ello 
permite que en el bloque de reaccion se puedan tener, si se 
desea, distintas secciones o cuerpos a distintas 
temperaturas, lo que permite tener series de reactores 

25 individuales a distintas temperaturas. 

Asimismo, el bloque de reaccion puede estar disefiado de 
tal forma que sea extraible, lo cual posibilita que tal 
bloque, puede ser intercambiado por otro bloque de reaccion, 
y/o permite efectuar otros procesos sobre los materiales, 

30 que aloja este bloque de reaccion, en otra instalacion o en 
un dispositivo distinto. 

El dispositivo de la presente invencion permite llevar a 
cabo pruebas cataliticas con una gran gama de reactivos o 
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mezclas (especialmente adecuado para experimentos 
cataliticos en el refino de petroleo, petroquimica y 
quimica, donde las reacciones pueden conllevar mezclas de 
hidrocarburos, que pueden proceder de una corriente real de 
5 ref ineria) , que pueden estar en f ase tanto gaseosa como 
liquida, en condiciones de reaccion ( temper atura, presion, 
tiempo de contacto, flujo hidrodinamico) equiparables a 
aquellas que se dan en los procesos industriales . Es 
destacable la posibilidad de trabajar a presiones de hasta 

10 150 atmosferas gracias al novedoso sistema de regulacion 
dinamica de la presion desarrollado. Estos aspectos son 
considerados como muy relevantes, ya que permiten decidir de 
forma rapida y veraz la idoneidad de un material para la 
catalisis de un proceso quimico ya en el ambito industrial. 

1-5 La cantidad de catalizador necesaria para llevar a cabo 

un test puede variar entre 20 miligramos y 10 gramos. De 
esta forma, no es necesaria la disponibilidad de grandes 
cantidades de material como suele ocurrir en los sistemas de 
test catalitico convencionales . 

20 Un aspecto innovador es la consecucion del control 

automatico de la presion, gracias a una combinacion de 
distintas valvulas, depositos y otros accesorios, el cual se 
describira mas adelante. El rango de presion, para el cual 
la instalacion y el mismo sistema de control estan 

25 disenados, comprende entre 0.1 atmosferas absolutas hasta 
150 atmosferas, siendo preferible el rango de 1.2 atmosferas 
a 80 atmosferas. Asimismo, la presion puede ser variada de 
forma automatica durante un experimento, sin necesidad de 
efectuar cambios en el dispositive 

30 Las condiciones de reaccion pueden ser mantenidas 

iguales en todos los lechos de reaccion, ya que se realiza 
un control estricto en cada reactor de la presidn, 
temperatura y caudales de los distintos flujos que 
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configuran la corriente de alimentacion de cada reactor. 

La presente invencion proporciona un dispositivo capaz 
de realizar simultaneamente pruebas cataliticas o de 
cualquier otra propiedad sobre materiales o cualquier tipo 
5 de proceso fisico o quimico, con alimentaciones fluidas 
individuales cuyos caudales y compos iciones estan totalmente 
controladas en cualquier momento del proceso y pudiendo ser 
variados para cada compartimento de reaccion. Tambien de 
import anci a es la etapa de acondicionamiento previo de cada 

10 corriente de alimentacion individual, siendo de interes la 
posibilidad de utilizar para este efecto gases, liquidos y 
mezclas de arnbos. 

El dispositivo permite el estudio tanto de la actividad 
catalitica puntual en unas condiciones fijas, como estudios 

15 de cinetica quimica mas amplios incluyendo la desactivacion, 
estudio en rangos de temperatura amplios, regeneracion; 
estando incluidas en la invencion las diferentes modalidades 
de experimentos con cualquier secuencia de temperaturas en 
el reactor, presiones, caudales de gases o liquidos de 

20 alimentacion o conf iguracion de valvulas de conmutacion del 
sistema de toma de muestras. 

Por otra parte, la invencion tambien se refiere a un 
metodo para realizar ensayos en dispositivos del tipo de los 
anteriormente descritos. Asi, la invencion se refiere 

25 tambien a un metodo para usar el dispositivo 

* en pruebas cataliticas de multiples catalizadores en 
las que las magnitudes temperatura, presion de las camaras 
de reaccion asi como caudales y composicion quimica de la 
corriente de alimentacion de todas las camaras de reaccion 

30 son sustancialmente iguales y no son variadas a lo largo del 
tiempo de las pruebas cataliticas; 

* en pruebas cataliticas de multiples catalizadores en 
las que al menos una magnitud seleccionada entre 
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temperatura, pres:.6n de las camaras de reaccion asi como 
caudales y composicion quimica de la corriente de 
alimentacion de todas camaras de reaccion, son variadas 
temporalmente de forma programada; 
5 * en pruebas cataliticas de multiples catalizadores en 
las que la presion en todas las camaras de reaccion es 
sustancialmente igual, y en el que la temperatura de las 
camaras de reaccion, los caudales y composicion quimica de 
la corriente de alimentacion de las camaras de reacci6n. 
10 pueden ser distintas en cada una de las camaras; 

* en pruebas cataliticas de multiples catalizadores en 
las que> entre los NxM catalizadores alojados en el bloque- de 
reaccion, se prueban simultaneamente unicamente—' N 
catalizadores, y se repite automaticamente esta prueba 

15 simultanea M-l veces para el resto de catalizadores, . siendo 
N al menos 1; produciendose, cuando N es igual a 1, un test 
individual secuenciado; 

* en pruebas cataliticas de multiples catalizadores que 
sufran desactivacion, durante el que el cual se realizan 

20 tests individuales consecutivos de catalizadores, de tal 
forma que 

en una primera etapa se alimenta unicamente fluido en 
una primera camara de reaccion y se toma una muestra del 
fluido saliente constantemente hasta que fuera patente la 
25 estabilizacion de la curva de desactivacion del catalizador, 

en una segunda etapa se cesa de alimentar fluido en 
dicha primera camara de reaccion y se pasa a realizar un 
test analogo a la primera etapa en una segunda camara de 
reaccion, y dejar que la primera camara de reaccion entre en 
30 fase de regeneracion, 

repetir sucesivamente una secuencia analoga a la 
compuesta por dicha primera y dicha segunda etapa con cada 
ulterior camara de reaccion elegida para las pruebas 



WVI 

12 

cataliticas; 

* en pruebas cataliticas en las que en las camaras de 
reaccion se aloje un solo tipo de catalizador; 

* para ensayar al menos una propiedad seleccionada entre 
5 propiedades fisicas y propiedades quimicas de multiples 

materiales en el que las magnitudes de todas las camaras de 
reaccion temperatura, presion de las camaras de reaccion, 
asi como caudales y composicion quimica de la corriente de 
fluido, que entra en contacto con el material son 
10 sustancialmente iguales en todas las camaras y no son 
variadas a lo largo del tiempo del ensayo; • 

* para ensayar al menos una propiedad seleccionada entre 
propiedades fisicas y propiedades quimicas de multiples 
materiales en el que al menos una, de las magnitudes de todas 

15 las camaras de reaccion temperatura, presion de las camaras 
de reaccion, asi como caudales y composicion quimica de la 
corriente de fluido, que entra en contacto con el material 
es variada temporalmente de forma programada; 

* en ensayos en los que la presion es sustancialmente 
20 igual en todas las camaras de reaccion, y en los que al 

menos una condicion seleccionada entre temperaturas de las 
camaras de reaccion, los caudales y composicion quimica de 
la corriente de fluido que entra en contacto con el 
material, en al menos una camara de reaccion es distinta las 
25 condiciones en las demas camaras de reaccion; 

* en ensayos de NxM materiales alojados en el bloque de 
reaccion, donde se prueban simultaneamente unicamente N 
catalizadores, y se repite automaticamente esta prueba 
simultanea M-l veces para los demas materiales; 

30 * en ensayos donde las camaras de reaccion alojan un solo 
tipo de material; 

* para realizar procesos seleccionados entre procesos 
fisicos, procesos quimicos y combinaciones de los mismos, 
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donde los procesos se seleccionan entre sintesis de 
productos, preparacion de materiales solidos, regeneracion 
de catalizadores, y donde la temperatura, la presion de las 
camaras de reaccion, asi como los caudales y la composicion 
5 quimica de la corriente de fluido son sustancialmente 
iguales y no son variadas a lo largo del tiempo del proceso; 

* para realizar procesos seleccionados entre procesos 
fisicos, procesos quimicos y combinaciones de los mismos, 
donde los procesos se seleccionan entre sintesis de 

10 productos, preparacion de materiales solidos, regeneracion 
de catalizadores, y donde la temperatura, la presion de las 
camaras de reaccion, asi como los caudales y la composicion 
quimica de la corriente de fluido son variadas temporalmente 
de forma programada conjuntamente en todas camaras de 

15 reaccion; y 

* para realizar procesos seleccionados entre procesos 
fisicos, procesos quimicos y combinaciones de los mismos, 
donde los procesos se seleccionan entre sintesis de 
productos, preparacion de materiales solidos, regeneracion 

20 de catalizadores, donde la presion en todas las camaras de 
reaccion es sustancialmente igual, y en el que la 
temperatura, los caudales y composicion quimica de la 
corriente de fluido, de las camaras de reaccion son 
distintas unas de otras. 

2 5 De acuerdo con lo que se desprende de lo anteriormente 

expuesto, la invencion permite el desarrollo del test de 
catalisis multiple en forma de prueba simultanea de todos 
los distintos materiales dispuestos en el bloque de reaccion 
en el que las condiciones de reaccion sean identicas en cada 

30 uno de los reactores individuales . 

Asimismo, la invencion permite operar de la siguiente 
manera: si se tienen NxM materiales a probar, es posible 
realizar el test simultaneo de N materiales y repetir 



automat icamente este test M-l veces para los Nx(M-l) 
materiales restantes, sin mas que programar adecuadamente : 
(i) la secuencia de conmutacion de las valvulas de toma de 
muestras y (ii) los dispositivos de control de la 
alimentacion de cada reactor individual. 

El dispositivo de la invencion puede ser a su vez 
utilizado para la determinacion rapida de cineticas de una 
reaccion, incluyendose aqui los procesos de desactivacion, 
con un solo catalizador, sin mas que utilizar el mismo 
catalizador en distintas camaras del catalizador, ..variando 
las - condiciones de reaccion en cada una, a excepcion de la 
tempera tura y la presion. En el caso que el bloque de 
reaccion const e de varios cuerpos, seria posible entonces 
tener series de reactores individuales a .distintas 
temperaturas, ya que cada cuerpo const a de su propio sistema 
de regulacion de la temperatura. 

Por otra parte, durante la prueba de una serie de 
catalizadores es posible efectuar la modificacion temporal 
programada de las condiciones de reaccion: flu jo a traves de 
cada reactor individual, composicion de la alimentacion, 
temperatura de la alimentacion, temperatura del material a 
probar y presion en los reactores individuales. 

Para el caso del estudio de reacciones que impliquen 
desactivaciones rapidas del catalizador, es necesario 
obtener multitud de datos sobre la composicion del fluido 
tras contactar con un determinado catalizador, pero durante 
un corto espacio de tiempo. Con este fin, es posible adaptar 
el sistema de la invencion para poder realizar tests 
individuales consecutivos de catalizadores, es decir, 
primero se alimenta unicamente fluido en un reactor 
individual y se toma una muestra del fluido saliente 
constantemente hasta que queda patente la estabilizacion de 
la curva de desactivacion del catalizador, entonces se cesa 



de alimentar fluido en ese reactor individual y se pasa a 
realizar el test anterior en un segundo reactor, mientras 
que el primero entra en fase de stripping, regeneracion y de 
nuevo stripping. Esta misma secuencia se va repitiendo 
sucesivamente con cada uno de los reactores que componen el 
sistema de reaccion. Este proceso se realiza de forma 
automatizada sin mas que programar adecuadamente la 
secuencia de flujos de alimentacion y valvulas de 
conmutacion. A continuacion puede realizarse la regeneracion 
de los catalizadores pudiendo ser seguida su evolucion sin 
mas que continuar con el mismo sistema de muestreo y 
analisis. 

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS 

A continuacion, la invencion- se describira 
complementariamente en base a unos dibujos, en los que la 

Figura 1 es un diagrama hidraulico. de una realizacion 
de un dispositivo para test simultaneo de multiples 
catalizadores, conforme a la presente invencion; y la 

Figura 2 es una vista esquematica del bloque de 
reaccion de un dispositivo para test simultaneo de dieciseis 
catalizadores, conforme a una realizacion de la presente 
invencion. 

DESCRIPCION DE RELIZAC TONES DE LA INVENCION 

En las figuras comprenden referencias numericas que 
denptan, respectivamente, los siguientes elementos: 

1 Recipientes para gases y/o liquidos 

2 Dispositivo de calentamiento del liquido y mezclado de 
los reactivos con gases 

3 Sensores de preesion 

4 camaras de reaccion 

5 bloque de reaccion 

6 deposito de amortiguacion 

7 valvula automatica de aguja 



16 

8 Sistemas de analisis quimico de los productos 

9 Salida de evacuacion del sistema 

10 Dispositivos de medicion de caudales 

11 Dispositivos regulacion de caudales (10,11) 

12 Elementos de medida de la temperatura 

13 Dispositivos de toma de muestra 

14 valvula de ocho vias 

15 valvula de tres vias o posiciones 

16 valvula de seguridad (alta presion) 

17 valvula de ocho vias 

18 - valvula de ocho vias 

19 valvula de seguridad (baja presion) 

20 valvula de aguja para la regulacion de la presion 

21 conductos desde el sistema de acondicionamiento hasta 
el bloque de reaccion 

22 conductos desde bloque de reaccion hasta el sistema de 
analisis 

La figura 1 muestra un sistema que incorpora una 
realizacion del dispositive segun la presente invencion que 
comprende los siguientes elementos: 

Recipientes para gases y/o liquidos (1) . 

Dispositivos de medicion y regulacion de caudales 
(10,11), tanto para gases como para liquidos; y medios de 
bombeo o vacio en caso necesario. 

Dispositivo de calentamiento del liquido y mezclado de 
los reactivos con gases (2) . 

Cuerpo o cuerpos de reaccion (5), con las distintas 
camaras donde se ubican los materiales cataliticos. 

Elementos de medicion de la temperatura (12), elementos 
de calefaccion y aislamiento termico; necesarios para 
regular la temperatura en el precalentador, en el cuerpo de 
reaccion y en aquellos recorridos del fluido en los que es 
necesario para evitar enf riamientos o condensaciones, como 
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ocurre en las conexiones del precalentador con las 
distintas camaras de reaccion o todo el sistema de toma de 
muestras hasta el dispositivo o dispositivos de analisis. 

Dispositivo de regulacion de la presion incluyendo: 
5 valvulas antirretorno, un deposito de amortiguacion (6), 
valvulas de aguja automaticas, medidores de presion. 

Dispositivos de toma de muestra (13) : sistema de 
valvulas de conmutacion (14,15). 

Dispositivos de seguridad: valvulas de seguridad 
10 (16,19).- 

Dispositivos y accesorios de conexion entre el resto de 
component es . 

Sistemas de analisis quimico de los productos (8), como 
pueden s.er cromatograf ia de gases, espectrometria de masas, 
15 espectrometria visible, espectrometria ultravioleta y 
espectrometria de infrarrojos. 

Sistema de control y regulacion del sistema global. - 
Sistema de administracion y gestion de resultados. 
El bloque de reaccion (5) esta constituido por uno o 
20 varios cuerpos de un material, que permite operar desde 
temperatura subambiente (-20°C) hasta a temperaturas de 
800°C, se prefiere un material de alta conductividad 
termica, pref eriblemente de bronce o acero inoxidable, en el 
que se alojan multiples camaras de reaccion o reactores 
25 individuales (4) de forma pref erentemente cilindrica donde 
se ubican los distintos materiales para su prueba catalitica 
u otro tipo de tratamiento fisico o/y quimico. 

El bloque de reaccion (5) permite la carga y descarga 
de las series de materiales. Asimismo, el bloque (5) puede 
30 estar construido de forma que se pueda desmontar y pueda ser 
extraido de manera sencilla, o bien con el fin de ser 
intercambiado por otro bloque de reaccion, o bien para 
efectuar otros procesos sobre los materiales solidos que 
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aloja este bloque de reaccion en otra instalacion o 
dispositivo distinto. 

Cada camara de reaccion o reactor individual (4) 
dispone de una corriente de alimentacion constituida por un 
5 gas o mezcla de gases y/o un liquido o una mezcla de 
liquidos/ los cuales son acondicionados a la temperatura, 
presion y estado de agregacion (gas, liquido o fluido 
supercritico) necesarios antes de ser introducidos en dicha 
camara de reaccion. Asi pues, el sistema dispone de tantas 
10 corrientes de alimentacion como camaras, siendo por tanto, 
su dosificacion y • acondicionamiento totalmente 
independiente para cada una de ellas. El gas o gases son 
dosificados por un sistema automatico de regulacion del 
caudal masico (10, 11). En el caso del uso de liquidos, 
15 estos son impulsados por una bomba, o bien son presurizados 
y su caudal es regulado por sistemas analogos a los usados 
con gases. Posteriormente, los liquidos son acondicionados, 
es decir, son precalentados y, si es necesario, vaporizados 
y mezclados con los gases. Para este efecto, el dispositivo 
20 dispone de precalentador (2) con multiples compartimentos 
que posee un sistema calefactor con termopares para la 
regulacion termica. 

A continuacion, cada corriente individual se hace pasar 
por una camara de reaccion o reactor individual (4) alojado 
25 en el bloque de reaccion (5), que se encuentra a una presion 
y temperatura determinados, donde tiene lugar la reaccion 
catalitica (test) u otro proceso de modificacion del 
material a investigar. El material puede estar dispuesto en 
forma de lecho de granulos solidos de distintos tamanos o en 
30 forma de bloques solidos porosos. 

Los fluidos procedentes de la reaccidn de todos las 
camaras de reaccion fluyen posteriormente a un deposito (6) 
de compensacion comun para todas las corrientes salientes, 
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el cual esta conectado a una valvula (7) automatica de aguja 
que evacua el fluido comun constantemente en un caudal que 
permite el control estricto de la presion del fluido en el 
con junto de camaras de reaccion. La final idad de este 
5 deposito es asegurar que la presion a la salida de todas las 
camaras de reaccion es exactamente la misma, y amortiguar 
cualquier perturbacion en los flujos de estas. Con este 
control de presion compartido se consigue abaratar el 
sistema comparado con la utilizacion de varios reactores por 

10 separado. El rango de presion, para el cual la instalacion y 
el mismo sistema de control estan disenados, comprende entre 
0,1 atmosferas absolutas . hasta 150 atmosferas, siendo 
preferible el rango de 1.2 atmosferas a 80 atmosferas. 
AsimismO/ la presion puede ser variada de forma automatica 

15 durante un experimento, sin necesidad de efectuar cambios en 
el dispositivo. 

Mediante un sistema de valvulas automaticas de 
conmutacion (13,14,15) se toman alternativamente muestras de 
las corrientes salientes de cada uno de los distintos 

20 reactores individuales, que fluyen al analizador - o 
analizadores quimicos del fluido que estuvo en contacto con 
un material en la camara de reaccion, de forma que se 
minimiza el tiempo necesario para la toma de muestra y la 
conmutacion entre valvulas. El fluido antes de pasar al 

25 sistema de analisis pasa por una valvula automatica de aguja 
(20), de forma que: (i) se reduce la presion del fluido, ya 
que los sistemas de deteccion requieren generalmente 
presiones cercanas a la atmosf erica; (ii) se toma un caudal 
de la corriente saliente del reactor individual elegido, de 

30 forma que las condiciones del flujo a traves de este reactor 
no se vea a penas afectado por la toma de muestra puntual. 
Asimismo, se mantiene de forma adecuada la presion en el 
reactor sin importar el sistema de distribucion de flujos 
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que se utilice en el sistema de analisis. 

Tambien es posible el muestreo simultaneo de varios 
reactores individuales, mediante la adaptacion de las 
valvulas de conmutacion, conexiones y valvulas de aguja 
automaticas . 

El analisis sea realizado, por ejemplo, mediante una o 
varias de las tecnicas : cromatograf ia de gases, 
espectrometria de masas, espectrometria visible, 
espectrometria ultravioleta o espectrometria de infrarrojos. 

Todos los elementos del dispositivo automatico " pueden 
estar controlados por una unidad electronica PLC 
(controlador logico programable) que se comunica a su vez 
con un ordenador compatible PC. 

- En el PLC estan los algoritmos de control /PID de 
temperatura de los diferentes calefactores y es el encargado 
de transfer ir al ordenador las diferentes magnitudes -fisicas 
presentes en el equipo asi como de manipular los diferentes 
actuadores del mismo. 

Para el control de la presion tambien es necesario un 
bucle de control del PLC que utiliza una valvula neumatica 
de aguja como actuador y un sensor de presion para medir la 
variable de salida del sistema fisico, que constituye la 
magnitud a controlar. 

Desde el ordenador se programa la secuencia de etapas 
que deben llevarse en el experimento de test catalitico y la 
seleccion de los valores consigna para las diferentes 
magnitudes fisicas del sistema: caudales de liquidos, 
caudales de gases, temper aturas de los precalentadores, 
temperatura del cuerpo de reaccion, presion, etc. 

Tambien se determinan desde el ordenador los margenes 
de seguridad para cada magnitud. De este modo, si se 
sobrepasa alguno de estos se activan distintas acciones o 
procedimientos de seguridad, que segun el caso van desde una 
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mera indieacion de la situacion de alarma hasta incluso la 
detencion del proceso. 

Un ejemplo de un dispositivo automat ico conforme a la 
invencion puede realizar el test de dieciseis tipos de 
5 catalizadores solidos zeoliticos colocados en sendos 
compartimentos (4) alojados en un bloque de reaccion 
(5) (Vease Figura 2), todos los cuales estan a la misma 
presion y temperatura . El bloque de reaccion se compone de 
un unico cuerpo, el cual dispone de un si sterna de 

10 calefaccion y regulacion termica. 

El alimento de cada reactor individual consta de un 
liquido y un gas, a elegir entre nitrogeno, aire e 
hidrogeno, el cual es dosificado por un . controlador 
automatico. El liquido, que se encuentra presurizado en un 

15 deposito, es dosificado asimismo por un controlador de 
caudal. El liquido es vaporizado en el precalentador, a la 
vez que es mezclado con el gas. La temperatura necesaria 
para asegurar el cambio de fase dependera tanto de la 
presion total de los reactores individuales como de la 

20 relacion vapor/gas final. 

La reaccion se puede llevar a cabo, por ejemplo, hasta 
una temperatura de setecientos grados centigrados. La salida 
del sistema de reaccion hasta el equipo de analisis debe 
estar calefactada para evitar la condensacion de vapores en 

25 conducciones o cuerpos de valvulas. Del mismo rnodo, el tramo 
de conexion entre precalentador y los reactores individuales 
esta calefactado convenientemente por la misma razon. 

El volumen de catalizador que es posible utilizar en 
cada lecho de reaccion es de hasta diez centimetros cubicos . 

30 La Figura 1 muestra un esquema hidraulico. En este se 

aprecia que las ocho salidas del reactor estan conectadas a 
un deposito amort iguador mediante una valvula antirretorno 
que evita el retroceso de gases del deposito al bloque de 
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reaccion o al sistema de toma de muestras. La toma de 
muestras para el analisis quimico se hace mediante tres 
valvulas: dos de ocho entradas y una salida, y una de dos 
entradas y una salida. 
5 Se realiza una raedida de presion y temperatura en cada 

lecho de reaccion. La medida tanto de la temperatura a la 
que esta cada catalizador durante el contacto con el fluido 
de alimentado como la perdida de carga del fluido 
circulante que se produce en dicho contacto solido/f luido 
10 es de gran importancia para asegurar que las condiciones de 
reaccion- son las deseadas por condiciones tanto de 
fiabilidad de resultados como de seguridad del dispositivo, 
pero ademas, estos datos pueden ser interesantes incluso 
para evaluar las propiedades de los materiales, ya que 
15 cuantifican el contacto, fisico y quimico entre el material 
y el fluido circulante. 

Con esta disposicion de valvulas se consigue que, 
mientras se esta analizando la salida de uno de los 
reactores individuales mediante una de las dos primeras 
20 valvulas, la otra va posicionandose y con un cambio rapido 
de la valvula de dos posiciones se analiza la siguiente 
salida del reactor. 

En la salida del deposito amortiguador asi como en la 
conexion del analizador hay dispuestas unas valvulas de 
25 seguridad que se abren en caso de que la presion exceda de 
los limites preestablecidos . 

Los diferentes elementos del reactor estan fabricados 
integramente en cuarzo, vidrio y/o acero inoxidable para 
evitar su corrosion atmosf erica a alta temperatura. 
30 La temperatura del bloque de reaccion y los 

precalent adores se alcanza utilizando un sistema de 
calefaccion individual o comun para las dieciseis 
alimentaciones y lechos cataliticos. 
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Todos los elementos del presente dispositivo 
automatico estan controlados por una unidad electronica PLC 
(controlador logico programable) que se comunica a su vez 
con un operador compatible PC. 

En el PLC estan los algoritmos de control PID de 
presion y de temperatura de los diferentes calefactores y es 
el encargado de transferir al ordenador las diferentes 
magnitudes fisicas presentes en el equipo asi como de 
manipular los diferentes actuadores del mismo. 

Desde el ordenador se programa la secuencia de etapas 
que deben llevarse en el experimento de test catalitico y la 
seleccion de-' los valores consigna para las diferentes 
magnitudes fisicas del sistema: caudales de liquidos, 
caudales de gases, temperaturas de los precalentadores, 
temperatura; del cuerpo de reaccion, presion, etc. Asimismo, 
el programa de ordenador permite la gestion y administracion 
de los datos experimentales, con la utilizacion de formatos 
en los ficheros y datos compatibles con software estandar. 
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RE IVINDICAC IONES 

1. Un dispositivo automatico de test catalitico que 
comprende 

- al menos un bloque de reaccion (5) que comprende un 
5 con junto de camaras de reaccion (4) capaces de alojar en su 

interior materiales solidos y comprendiendo cada camara (4) 
una entrada de fluido, y una salida conectada a un conducto 
de fluido saliente que comunica con medios de analisis (8), 
- medios de alimentacion de fluidos (1, 10, 11), capaces de 
10 realizar una dosificacion regulada de caudales de al menos 
un fluido con exactitud a una presion requerida de forma 
independiente en cada una de las camaras de reaccion (4), 

- medios de control automatico y dinamico de la presion, 
capaces de realizar una regulacion de presion en cada camara 

15 de reaccion de forma conjunta con otras camaras de reaccion, 
comprendiendo los medios de control al menos una primera 
valvula antirretorno dispuesta en el conducto de fluido 
saliente entre la salida de cada camara de reaccion y un 
deposito de compensacion (6) comun que recibe el fluido 

20 saliente de cada camara de reaccion (4), un sensor de 
presion dispuesto en un primer conducto de salida y una 
valvula automatica de aguja dispuesta en un segundo conducto 
de salida del deposito de compensacion (6) . 

25 2. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, que comprende 
al menos un sensor de temperatura (12) en al menos una 
camara de reaccion. 

3. Un dispositivo segun una cualquiera de las 
30 reivindicaciones 1 y 2, que comprende al menos un sensor de 
presion en al menos una camara de reaccion (4) . 
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4. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en el que los 
medios de alimentacion de fluidos son un sistema regulador 
del caudal masico basado en cambios de diferencias de 
temperaturas del fluido, 

5. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en el que los 
medios de alimentacion de fluidos son una bomba de piston 
del tipo de las utilizadas para sistemas de HPLC. 

6. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, que comprende 
ademas un sistema automatico (13) para la toma de muestras, 
para permitir la circulacion regulada de fluido desde la 
salida de cualquier camara de reaccion hasta los medios de 
analisis. 

7. Un dispositivo segun una cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes, que comprende ademas un primer 
sistema de regulacion de temperatura (2) para regular la 
temperatura en cada bloque de reaccion en un rango desde - 
20°C hasta 800 o C, y que comprende al menos un sensor de 
temperatura y al menos un elemento calef actor. 

8. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en el que el 
primer sistema de regulacion de temperatura (2) permite 
regular la temperatura ente 25 y 750°C. 

9. Un dispositivo segun una cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes , que comprende ademas un 
sistema de acondicionamiento del fluido alimentado a cada 
camara de reaccion (4) . 
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10. Un ciispositivo segun una cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes, que comprende ademas un 
segundo sistema de regulacion de temperatura para regular la 
temperatura en un rango desde 25°C hasta 250°C, en al menos 
5 una parte del recorrido del fluido seleccionada entre 
recorridos 

entre el bloque de reaccion (5) y los medios de 
analisis (13), 

entre el sistema para el acondicionamiento del fluido y 
10 el bloque de reaccion (5) , 

en cualquier parte del sistema de control de presion, 
comprendiendo dicho segundo sistema al menos un sensor 
de temperatura y al menos un elemento calef actor. 

15 11. Un .-• dispositivo segun una cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes, disenado para soportar 
procesos- quimicos y fisicos en un rango de presiones desde 
0.1 atmosferas absolutas a 150 atmosferas absolutas, 
preferentemente entre 1.2 y 80 atmosferas absolutas. 

20 

12. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en el que los 
medios de analisis (8) estan seleccionados entre sistemas de 
cromatograf ia de gases, sistemas de espectrometria de masas, 
sistemas de espectrometria visible, sistemas de 
25 espectrometria ultravioleta, sistemas de espectrometria de 
infrarrojos, y sistemas de cromatograf ia de gases ultra 
rapida . 
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13. Un dispositive segun la reivindicacidn 12, en el que el 
sistema de cromatocraf ia de gases ultra rapida comprende una 
plural idad de capilares dispuestos en coluinnas seleccionadas 
entre columnas de multiples capilares en paralelo y columnas 

5 multicapilares, para la separacion de los distintos 
compuestos quimicos, presentes en el fluido saliente de cada 
camara de reaccion. 

14. Un dispositivo segun una cualquiera de las 
10 reivindicaciones precedentes, que comprende ademas un 

. sistema de recogida de muestras (13) para recoger muestras 
de cada camara de reaccion (4), estando dispuesto cada 
sistema en un loop con volumen calibrado que permite 
mantener la muestra a una temperatura determinada hasta que 
15 se realice un posterior analisis secuenciado de la muestra, 
presentando el sistema de recogida de muestras (13) al menos 
un loop, al menos una valvula de conmutacion, un sistema de 
regulacion de la temperatura y al menos una conexion a los 
medios de analisis y a un sistema de toma de muestras. 

20 

15. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en el que las 
camaras de reaccion (4) alojadas en el bloque de reaccion 
(5) son desmontables, y el bloque de reaccion (5) es un 
bloque masivo con orificios de acoplamiento en los que se 

25 acoplan las camaras de reaccion (4) desmontables. 

16. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en el que el 
bloque de reaccion (5) comprende una pluralidad de cuerpos 
aislados termicamente entre si, presentando cada cuerpo de 

30 un sistema de calefaccion individual y de un sistema de 
regulacion de temperatura individual. 
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17. Un dispositivo segun la reivindicacion 1, en el que 
el bloque de reaccion (5) es extraible. 

18. Un dispositivo segun una cualquiera de las 
5 reivindicaciones precedentes, que comprende ademas un 

sistema de control global del dispositivo. 

19. Un dispositivo segun una cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes, que comprende ademas un 

10 sistema para la gestion y administracion de datos 
experimentales, seleccionados entre temperaturas, presiones, 
composiciones/ tiempos y combinaciones de los mismos. 

20. Un metodo para usar un dispositivo segun una cualquiera 
15 de las reivindicaciones 1 a 19, en pruebas cataliticas de 

multiples catalizadores en las que las magnitudes 
temper atura, presion de las camaras de reaccion asi como 
caudales y composicion quimica de la corriente de 
alimentacion de todas las camaras de reaccion (4) son 
20 sustancialmente iguales y no son variadas a lo largo del 
tiempo de las pruebas cataliticas. 

21. Un metodo para usar un dispositivo segun una cualquiera 
de las reivindicaciones 1 a 19, en pruebas cataliticas de 

25 multiples catalizadores en las que al menos una magnitud 
seleccionada entre temperatura, presion de las camaras de 
reaccion asi como caudales y composicion quimica de la 
corriente de alimentacion de todas camaras de reaccion (4), 
son variadas temporalmente de forma programada . 
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22. Un metodo para usar un dispositivo segun una cualquiera 
de las reivindicaciones 1 a 19, en pruebas cataliticas de 
multiples catalizadores en las que la presion en todas las 
camaras de reaccion (4) es sustancialmente igual, y en el 
5 que la temperatura de las camaras de reaccion (4), los 
caudales y composicion quimica de la corriente de 
alimentacion de las camaras de reaccion (4) pueden ser 
distintas en cada una de las camaras. 

10 23. Un metodo para usar un dispositivo segun una cualquiera 
de las reivindicaciones 1 a 19, en pruebas cataliticas de 
multiples catalizadores en las que entre los NxM 
catalizadores alojados en el bloque de reaccion (5), se 
prueban simultaneamente unicainente N catalizadores, y se 

15 repite automaticamente esta prueba simultanea M-l veces para 
el resto de catalizadores, siendo N al menos 1; 
produciendose, cuando N es igual a 1, un test individual 
secuenciado . 

20 24. Un metodo segun la reivindicacion 20 o 21, en pruebas 
cataliticas de multiples catalizadores que sufran 
desactivacion, durante el que el cual se realizan tests 
individuales consecutivos de catalizadores, de tal forma que 
en una primera etapa se alimenta unicamente fluido en 
25 una primera camara de reaccion (4) y se toma una muestra del 
fluido saliente constantemente hasta que fuera patente la 
estabilizacion de la curva de desactivacion del catalizador, 
en una segunda etapa se cesa de alimentar fluido en 
dicha primera camara (4) de reaccion y se pasa a realizar un 
30 test analogo a la primera etapa en una segunda camara de 
reaccion (4), y dejar que la primera camara de reaccion (4) 
entre. en fase de regeneracion, 

repetir sucesivamente una secuencia analoga a la 



30 

compuesta • por dicha primera y dicha segunda etapa con cada 
ulterior camara de reaccion (4) elegida para las pruebas 
cataliticas. 

5 25. Un metodo segun una cualquiera de las reivindicaciones 
20 a 23, en pruebas cataliticas en las que en las camaras de 
reacci6n (4) se aloja un solo tipo de catalizador. 

26. Un metodo para usar un dispositivo segun una cualquiera 
10 de las reivindicaciones 1 a 19, para ensayar al menos una 
propiedad seleccionada entre propiedades fisicas y 
propiedades quimicas de multiples materiales en el que las 
magnitudes de todas las camaras de reaccion (4), 
seleccionada entre temperatura, presion de las camaras de 
15 reaccion, asi como caudales y composicion quimica de la 
corriente de fluido, que entra en contacto con el material 
son sustancialmente iguales en todas las camaras y no son 
variadas a lo largo del tiempo del ensayo. 

20 27. Un metodo para usar un dispositivo segun una cualquiera 
de las reivindicaciones 1 a 19, para ensayar al menos una 
propiedad seleccionada entre propiedades fisicas y 
propiedades quimicas de multiples materiales en el que al 
menos una de las magnitudes de todas las camaras de reaccion 

25 (4), seleccionada entre temperatura, presion de las camaras 
de reaccion, asi como caudales y composicion quimica de la 
corriente de fluido, que entra en contacto con el material 
es variada temporalmente de forma programada. 

30 28. Un metodo segun la reivindicacion 27, en ensayos en los 
que la presion es sustancialmente igual en todas las camaras 
de reaccion, y en los que al menos una condicion 
seleccionada entre temperaturas de las camaras de reaccion 
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(4), los caudales i composicion qulmica de la corriente de 
fluido que entra en contacto con el material, en al menos 
una camara de reaccidn (4) es distinta las condiciones en 
las demas camaras de reaccion (4) . 

29. Un metodo segun una cualquiera de las reivindicaciones 
26, 27 y 28, en ensayos de NxM materiales alojados en el 
bloque de reaccion, donde se prueban simultaneamente 
unicamente N catalizadores, y se repite automaticamente esta 
prueba simultaneamente M-l veces para los demas materiales. 

30. Un metodo segun una cualquiera de las reivindicaciones 
2 6 a 29, en ensayos donde las camaras de reaccion alojan un 
solo tipo de material. 

31. Un metodo para usar un dispositivo segun una cualquiera 
de las reivindicaciones 1 a 19 para realizar procesos 
seleccionados entre procesos fisicos, procesos quimicos y 
combinaciones de los mismos, donde los procesos se 
seleccionan entre sintesis de productos, preparacion de 
materiales sdlidos, regeneracion de catalizadores, y donde 
la temperatura, la presion de las camaras de reaccion, asi 
como los caudales y la composicion quimica de la corriente 
de fluido son sustancialmente iguales y no son variadas a lo 
largo del tiempo del proceso. 

32. Un metodo para usar un dispositivo segun una cualquiera 
de las reivindicaciones 1 a 19 para realizar procesos 
seleccionados entre procesos fisicos, procesos quimicos y 
combinaciones de los mismos, donde los procesos se 
seleccionan entre sintesis de productos, preparacion de 
materiales solidos, regeneracion de catalizadores, y donde 
la temperatura, la presion de las camaras de reaccion (4) , 
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asi como los caudales y la composicion quimica de la 
corriente de fluido son variadas temporalmente de forma 
programada conjuntamente en todas camaras de reaccion (4) . 

5 33. Un metodo para usar un dispositivo segiin una cualquiera 
de las reivindicaciones la 19 para realizar procesos 
seleccionados entre procesos fisicos, procesos guimicos y 
combinaciones de . los mismos, donde los procesos se 
seleccionan entre sintesis de productos, preparacion de 
10 materiales solidos, regeneracion de catalizadores, donde la 
presion en todas las camaras de reaccion (4) es 
sustancialmente igual, y en el que la temperatura, los. 
caudales y composicion quimica de la corriente de fluido, de 
las camaras de reaccion (4) son distintas unas de otras. 
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(57) A catalytic testing device comprising 

a reaction block comprising a set of reaction 
chambers, each chamber comprising a fluid inlet and 
outlet connected to an outgoing fluid duct connected to 
analysis means, 

fluid feed means capable of performing regulated 
dosing of flows of the fluid at the required pressure in- 
dependently in each of the reaction chambers, 

automatic and dynamic pressure control means, 
capable of performing pressure regulation in each reac- 
tion chamber, which comprise 

a non-return valve in the outgoing fluid duct be- 
tween the outlets of the reaction chambers and a com- 
mon regulating tank that receives the outgoing fluid from 
the chambers, 

a pressure sensor provided in a first outlet duct 
and an automatic needle valve provided in a second out- 
let duct from the tank. 
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D scription 

TECHNICAL FIELD OF THE INVENTION 

[0001 J This invention belongs to the technical field of 
analysis systems for chemicals and particularly to the 
sector of catalytic testing systems. 

STATE OF THE ART PRIOR TO THE INVENTION 

[0002] Advances in the chemical industry have largely 
been due to the development of new catalytic processes 
that make it possible to carry out production under es- 
pecially adequate conditions of a range of chemicals 
such as medicines, polymers, fuels, etc. The key to the 
development of a catalytic process is, first of all, the 
availability of a catalyst that permits the reaction or set 
of reactions to take place under certain more interesting 
conditions from the point of view of economy, safety and 
versatility of the process. Nevertheless, the search for 
a specific catalyst is a costly task requiring the prepara- 
tion of a large number of formulations, with their conse- 
quent testing in a reaction system. This entails very ex- 
tensive periods of time until a suitable catalyst is suc- 
cessfully developed. The current trend is to reduce that 
time by means of using combinatory chemistry for ac- 
celerating the test and selection process. In general, this 
consists of the automated production of a combination 
of catalysts and a simultaneous testing of series of them. 
[0003] The best way to carry out this type of catalytic 
testing is under realistic reaction conditions including 
temperature, pressure, streams, hydrodynamic and dif- 
fusion conditions, composition of feeds, etc., similar to 
those conditions that would be found in the industrial 
chemical process. To this, the tests that are currently 
conducted require certain systems that guarantee prop- 
er control of streams, temperatures and particularly 
pressure, which always leads to individual catalysis 
tests wherein the reactor houses only one catalyst. 
Thus, patent US 4.099.923 describes a catalytic testing 
unit wherein, in spite of the fact that the test is individual, 
the reactor permits several catalysts to be housed, 
which are automatically tested one after another con- 
secutively. The application for German patent DE-A- 
19809477 provides a reactor with different cavities 
where different catalysts are housed, permitting simul- 
taneous testing but without achieving any kind of control 
or measure over the streams circulating through each 
catalyst, nor over the different temperatures. Moreover, 
the system described in that German patent application 
does not provide anything regarding the feed system for 
the products, pressure regulation, sample taking or sub- 
sequent analysis, all of them are fundamental aspects 
when it comes to having a suitable reaction system. 
[0004] The patent application WO-A-99/641 60 pro- 
vides a system for the simultaneous testing of libraries 
of materials, permitting common feeding of a fluid to dif- 
ferent vessels and a subsequent sequenced analysis of 




the outgoing fluids from each compartment. The fluid 
stream passing through each vessel is controlled by 
stream restrictors or stream controllers. For the distribu- 
tion of flows, both at the inlet and at the outlet of the 

5 reactor, various switch valves are used. The main limi- 
tations of this system when it comes to achieving real- 
istic reaction conditions are: (i) absence of automatic 
and dynamic pressure control, which would permit reg- 
ulation of the pressure in all individual reactors and its 

10 possible variation during the course of the reaction tests; 
in addition to the fact that it is not possible to use them 
at high pressure; (ii) impossibility of varying the chemical 
composition of the feed currents for the different reac- 
tion compartments; (iii) absence of a prior conditioning 

15 stage for each individual feed current. 

[0005] Moreover, the development of new techniques 
in combinatory chemistry (Senkan, S.M., Nature, vol. 
394 pp. 350-353; Senkan, S.M. and Ozturk, S., Ange- 
wandte Chemie Int. Ed. 1999, 38, No. 6, pp. 791-794; 

20 Cong, P. et aL, Angewandte Chemie Int. Ed. 1999, 38, 
No 4, pp. 483-488; Jandeleit, B. and Weinberg, H., 
Chemistry & Industry, Oct. 1998, pp. 795-798) have pro- 
vided innovative units and methods (US 5.959.297, US 
6.004.617 or WO 99/21957) for the quick and simulta- 

25 neous testing of large libraries of catalysts. Neverthe- 
less, in no way do these inventions guarantee accepta- 
ble conditions for catalytic testing according to the cri- 
teria stated above, yet on the contrary our reaction sys- 
tem does indeed guarantee this. 

30 [0006] So, the subsequent chemical analysis required 
for the reaction products used by these new techniques 
of combinatory chemistry in general only permit an ori- 
entative idea to be gained of the catalytic activity. 
[0007] The object of the present invention is a device 

35 capable of simultaneously conducting tests on materials 
or any type of physical or chemical process, with indi- 
vidual fluid feeds whose streams and compositions are 
fully controlled and measured at any moment of the 
process and which can be different for each reaction 

40 compartment. Also of importance is the prior condition- 
ing stage for each individual feed current, the possibility 
of using gases, liquids and mixtures of them being of 
interest here. 

[0008] Another object of the invention is a device of 
45 the type defined above with a pressure control permit- 
ting exact regulation of it in the array of reaction vessels 
and the possibility of its automatic variation during the 
experiment without the need to make changes in the de- 
vice. 

so [0009] The invention also has as its object a multiple 
catalytic testing system that can work at a wide range 
of pressures in the reactor from sub-atmospheric values 
to pressure notably greater than the atmospheric one. 
[0010] A further object of the invention is a multiple 

55 catalytic testing system allowing measurement both of 
the temperature that the material is at, during contact 
with the fed fluid, and of the pressure in each compart- 
ment, which permits a determination of the load loss of 
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the circulating fluid occurring in that solid/fluid contact. 
Said data are of great importance for making sure that 
the conditions are those desired in the compartment, 
both in terms of safety conditions of the device and in 
terms of the need to know these data in order to make 5 
a correct evaluation of the properties of the materials, 
since the data quantify the physical and chemical con- 
tact between the material and the fluid. 
[001 1 ] It is therefore an objective of the present inven- 
tion to provide an automated system and a method that 10 
permits catalytic activity tests on materials that might po- 
tentially be of interest for the catalysis of a particular 
chemical reaction or set of reactions. The system pref- 
erably permits the programmed development of the cat- 
alytic activity tests on a large number of materials simul- is 
taneously, thus achieving a saving of time, of investment 
on its construction, and of maintenance of the system, 
this being a major achievement to be pointed out in the 
invention. 

[0012] A further objective of the invention is to provide 20 
a reactor and its accessories that make it possible the 
catalytic testing of multiple catalysts under conditions of 
temperature, pressure, streams and fluid feed compo- 
sition permitting a reliable comparison to be made of cat- 
alytic activities among different materials : though also 25 
permitting different chemical and/or physical processes 
and/or chemical treatments to be performed on the said 
catalytic materials. 

[001 3] Another objective of the invention is to provide 
a method for conducting different catalytic tests, in such 30 
a way that the maximum amount of experimental data 
is obtained in the minimum length of time, at all times 
with a knowledge of the reaction conditions. 
[0014] . A further objective of the invention is to provide 
a system and a method of sample taking and quick 35 
quantitative analysis that make possible the continual 
sequenced analysis of the composition of the product 
gases coming from each compartment of the reactor, 
permitting operation at high pressures. 

40 

DESCRIPTION OF THE INVENTION 

[001 5] The objects and objectives specified above are 
achieved by means of an automatic device for catalytic 
testing which includes 45 

at least one reaction block consisting of an array of 
reaction chambers capable of housing solid mate- 
rials inside and with each chamber having a fluid 
input, and an output connected to an outgoing fluid 50 
duct that links up with analysis means (such as for 
example analysts means selected from among gas 
chromatography systems, mass spectrometry sys- 
tems, visible spectrometry systems, ultraviolet 
spectrometry systems, infrared spectrometry sys- 55 
terns and ultra-fast gas chromatography systems 
consisting of a set of capillary tubes arranged in col- 
umns selected from among columns of multiple 



capillaries in parallel and multicapillary columns, for 
the separation of different chemical compounds 
present in the outgoing fluid from each reaction 
chamber), 

fluid feed means (such as for example a mass 
stream regulating system based on changes in tem- 
perature differences in the fluid, or a piston pump 
of the type used for H PLC systems), capable of per- 
forming regulated dosage of streams of at least one 
fluid with exactitude at a required pressure inde- 
pendently for each of the reaction chambers, 
automatic and dynamic pressure control means, ca- 
pable of performing pressure regulation in each re- 
action chamber in conjunction with other reaction 
chambers, the control means consisting of at least 
a first non-return valve provided in the outgoing fluid 
duct between the outlet from each reaction cham- 
ber and a common compensating tan k that receives 
the outgoing fluid from each reaction chamber, a 
pressure sensor provided in a first outlet duct and 
an automatic needle valve provided in a second out- 
let duct from the compensating tank. 

[0016] In preferred embodiments of the device, it can 
comprise 

* at least one temperature sensor in at least one re- 
action chamber; 

* At least one pressure sensor in at least one reaction 
chamber. 

[0017] In accordance with the invention, the device 
can also comprise: 

* an automatic system for sample taking, in order to 
permit the regulated circulation of fluid from the out- 
let of any reaction chamber until the analysis 
means, 

* a first temperature regulation system for regulating 
the temperature in each reaction block within a 
range from |20QC to 800QC, preferably between 
25QC and 750QC, and which comprises at least one 
temperature sensor and at least-one heating ele- 
ment, 

a conditioning system for the fluid fed to each reac- 
tion chamber, 

* a second temperature regulation system for regu- 
lating the temperature in a range from 25QC to 
250QC, in at least part of the route of the fluids se- 
lected from among routes 

between the reaction block and the analysis 
means, 

between the system for fluid conditioning and 
the reaction block, 

in any part of the pressure control system, this 
second system comprising at least one temper- 
ature sensor and at least one heating element, 
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* a sample gathering system for gathering samples 
from each reaction chamber, each system being ar- 
ranged in a loop with a calibrated volume permitting 
the sample to be maintained at a defined tempera- 
ture until a subsequent sequenced analysis is per- 
formed on the sample, the sample gathering system 
displaying at least one loop, at least one switch 
valve, a temperature regulation system and at least 
one connection to the analysis means and to a sam- 
ple gathering system, 

* a global control system for global control of the de- 
vice, and/or 

* a system for the management and handling of ex- 
perimental data, selected from among tempera- 
tures, pressures, compositions, times and combi- 
nations of them. 

[001 8] The device of the invention is duly designed to 
withstand chemical and physical processes in a pres- 
sure range from 0.1 absolute atmospheres to 150 ab- 
solute atmospheres, preferably between 1 .2 and 80 ab- 
solute atmospheres. 

[0019] In an embodiment of the invention, the reaction 
chambers housed in the reaction block are removable 
and the reaction block is a massive block with openings 
for couplings to which the removable reaction chambers 
can be coupled, 

[0020] The reaction block can in turn comprise a plu- 
rality of bodies thermally insulated from each other, with 
each body presenting an individual heating system and 
an individual temperature regulation system. This al- 
lows different sections or bodies at different tempera- 
tures to be had in the reaction block, if wished, thus mak- 
ing it possible to have a series of individual reactors at 
different temperatures. 

[0021] Also, the reaction block can be designed in 
such a way that it is extractabte, thereby making it pos- 
sible for that block to be exchanged for another reaction 
block and/or other processes to be conducted on the 
materials housed inside this reaction block in another 
installation or in a different device. 
[0022] The device of the present invention permits 
catalytic tests to be conducted with a wide range of re- 
agents or mixtures (especially suited for catalytic exper- 
iments in oil refining, petrochemistry and chemistry, 
where the reactions can include mixtures of hydrocar- 
bons coming from a real refinery stream), which can be 
in both the gaseous and liquid phase, under reaction 
conditions (temperature, pressure, contact time, hydro- 
dynamic flow), comparable to those occurring in indus- 
trial processes. The possibility can be highlighted of 
working at pressures of up to 1 50 atmospheres thanks 
to the novel system of dynamic pressure regulation that 
has been developed. These aspects are considered to 
be highly relevant since they permit a quick and accu- 
rate decision to be taken on the suitability of a material 
for the catalysis of a chemical process at the industrial 
scale. 



[0023] The amount of catalyst needed for carrying out 
a test can vary from 20 milligrams to 10 grams. In this 
way, it is not necessary to have large quantities of ma- 
terial available as usually occurs in conventional cata- 

5 lytic testing systems. 

[0024] An innovative aspect is the achieving of auto- 
matic pressure control, thanks to a combination of dif- 
ferent valves, tanks and other accessories, which will 
be described further below. The pressure range for 

10 which the installation and the control system itself have 
been designed lies between 0.1 absolute atmospheres 
up to 150 atmospheres, with the range preferably being 
from 1 .2 atmospheres to 80 atmospheres. Moreover, 
the pressure can be varied automatically during an ex- 

*s periment, without any need to make changes in the de- 
vice. 

[0025] The reaction conditions can be maintained the 
same in all the reactions beds, since in each reactortight 
control is exercised over the pressure, temperature and 
20 streams of the different flows making up the feed current 
for each reactor. 

[0026] The present invention provides a device capa- 
ble of simultaneously performing catalytic tests or tests 
or any other property of materials or any kind of physical 

25 or chemical process, with individual fluid feeds, whose 
streams and compositions are fully controlled at any mo- 
ment of the process, andean be varied for each reaction 
compartment. Also important is the prior conditioning 
stage for each individual feed current, the possibility of 

30 using gases, liquids and mixtures of them for this pur- 
pose being of interest here. 

[0027] The device permits the study both of the spe- 
cific catalytic activity under certain fixed conditions and 
of more wide-ranging studies of chemical kinetics, in- 

35 eluding deactivation, studies in broad temperature rang- 
es, regeneration; being included in the invention differ- 
ent categories of experiments with any sequence of 
temperatures in the reactor, pressures, streams of gas- 
es or liquids, or configuration of switch valves of the 

40 sample taking system. 

[0028] On the other hand, the invention also refers to 
a method for the conducting of tests in devices of the 
type described above. Thus, the invention also refers to 
a method for using the device 

45 

* in catalytic tests of multiple catalysts wherein the 
magnitudes temperature, pressure of the reaction 
chambers along with streams and chemical compo- 
sition of the feed current for all the reaction charn- 

50 bers are substantially equal and not varied over the 
time of the catalytic tests; 

* in catalytic tests of multiple catalysts wherein at 
least one magnitude selected from among temper- 
ature, pressure of the reaction chambers along with 

55 streams and chemical composition of the feed cur- 
rent for all the reaction chambers is temporarily var- 
ied in a programmed way; 

* in catalytic tests of multiple catalysts wherein the 
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pressure in all the reaction chambers is substantial- 
ly the same and whwerein the temperature of the 
reaction chambers, the streams and chemical com- 
position of the feed current for the reaction cham- 
bers can be different in each of the chambers; 5 
in catalytic tests of multiple catalysts wherein from 
among NxM catalysts housed in the reaction block, 
only N catalysts are tested simultaneously and this 
simultaneous test is repeated automatically M-1 
times for the other catalysts, wherein N is at least 10 
1 ; and a sequenced individual test being conducted 
when N is equal to 1 ; 

* in catalytic tests of multiple catalysts that undergo 
deactivation, during which consecutive individual 
tests of catalysts are performed in such a way that 15 

in a first stage only fluid is fed into a first re- 
action chamber and a sample of the outgoing fluid 
is taken constantly until the stabilisation of the de- 
activation curve of the catalyst becomes clear, 

in a second stage the feed of fluid in the first 20 
reaction chamber is stopped and a test similar to 
the first stage is conducted in a second reaction 
chamber, while the first reaction chamber is allowed 
to enter into the regeneration phase, 

an analogous sequence to that composed of 25 
the first and second stages is repeated successive- 
ly with each ulterior reaction chamber chosen for 
the catalytic tests; 

* in catalytic tests wherein only one type of catalyst 

is housed in the reaction chambers; 30 

* for testing at least one property selected from 
among physical and chemical properties of a range 
of materials wherein the magnitudes of ail the reac- 
tion chambers § temperature, pressure of the re- 
action chambers, as well as streams and chemical 35 
composition of the fluid current, which enters into 
contact with the material | are substantially equal 

in all the chambers and are not varied during the 
course of the test; 

* for testing at least one property selected from 40 
among physical and chemical properties of a range 

of materials wherein at least one of the magnitudes 
of all the reaction chambers | temperature, pres- 
sure of the reaction chambers, as well as streams 
and chemical composition of the fluid current, which 45 
enters into contact with the material § is temporar- 
ily varied in a programmed way; 

* in tests wherein the pressure is substantially equal 
in all the reaction chambers, wherein at least one 
condition chosen from among temperatures of the so 
reaction chambers, streams and chemical compo- 
sition of the fluid current, which enters into contact 
with the material, in at least one reaction chamber, 

is different from the conditions in the remaining re- 
action chambers; 55 

* in tests of NxM materials housed in the reaction 
block, wherein only N catalysts are tested simulta- 
neously, and this simultaneous test is repeated au- 



tomatically M-1 times for the remaining materials; 

* in tests where the reaction chambers house only 
one type of material; 

* for conducting processes selected from among 
physical processes, chemical processes and com- 
binations of them, wherein the processes are se- 
lected from among synthesis of products, prepara- 
tion of solid materials, regeneration of catalysts, 
and wherein the temperature, the pressure of the 
reaction chambers,- as well as streams and the 
chemical composition of the fluid current, are sub- 
stantially equal and are not varied during the course 
of the process; 

* for conducting processes selected from among 
physical processes, chemical processes and com- 
binations of them, wherein the processes are se- 
lected from among synthesis of products, prepara- 
tion of solid materials, regeneration of catalysts, 
and wherein the temperature, the pressure of the 
reaction chambers, as well as streams and the 
chemical composition of the fluid current, are tem- 
porarily varied in a programmed way jointly in all the 
reaction chambers; 

* for conducting processes selected from among 
physical processes, chemical processes and com- 
binations of them, wherein the processes are se- 
lected from among synthesis of products, prepara- 
tion of solid materials, regeneration of catalysts, 
and wherein the pressure in the all reaction cham- 
bers is substantially equal, and wherein the temper- 
ature, the streams and the chemical composition of 
the fluid current, of the reaction chambers are dif- 
ferent one from another. 

[0029] In accordance with what can be inferred from 
that stated above, the invention permits the develop- 
ment of multiple catalysis testing as simultaneous test- 
ing of all the different materials provided in the reaction 
block wherein the reaction conditions are identical in 
each of the individual reactors. 
[0030] Similarly, the invention permits operation in the 
following manner: if one has NxM materials for testing, 
it is possible to conduct a simultaneous test of N mate- 
rials and automatically repeat this test M-1 times for the 
Nx(M-1) remaining materials, simply by properly pro- 
gramming: (i) the switching sequence of the sample tak- 
ing valves and (ii) the control devices of the feed for each 
individual reactor. 

[0031 ] The device of the invention can in turn be used 
for the rapid determination of the kinetics of a reaction, 
with deactivation processes being included here, with a 
single catalyst, simply by using the same catalyst in dif- 
ferent chambers of the reactor and varying the reactions 
conditions in each one, with the exception of tempera- 
ture and pressure. In the case wherein the reaction 
block consists of several bodies, it would then be pos- 
sible to have a series of individual reactors at different 
temperatures since each body has its own temperature 
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regulation system. 

[0032] On the other hand, during the test on a series 
of catalysts it is possible to make a temporary pro- 
grammed modification of the reaction conditions: flow 
through each individual reactor, composition of the feed, 
temperature of the feed., temperature of the material to 
be tested and pressure in the individual reactors. 
[0033] For the case of studying reactions involving 
rapid deactivations of the catalyst, it is necessary to ob- 
tain a multitude of data on the composition of the fluid 
following contact with a certain catalyst, but during a 
short time period. With this end, it is possible to adapt 
the system of the invention for being able to conduct 
consecutive individual tests on catalysts, in other words, 
first only the fluid is fed into an individual reactor and a 
sample of the outgoing fluid is taken constantly until it 
becomes clear that the deactivation curve of the catalyst 
has stabilised, the feed of fluid in that individual reactor 
being then stopped, and the above test being conducted 
in a second reactor, while the first enters the phase of 
stripping, regeneration and stripping again. This same 
sequence is successively repeated with each of the re- 
actors making up the reaction system. This process is 
performed automatically simply by means of properly 
programming the sequence of feed flows and switch 
valves. After that, regeneration can be carried out of the 
catalysts and their evolution can be followed only by 
continuing with the same system of sampling and anal- 
ysis. 

BRIEF DESCRIPTION OF THE FIGURES 

[0034] Given below is a description of the invention 
complemented by means of some drawings wherein 

Figure 1 is a hydraulic diagram of an embodiment 
of the device for simultaneous testing of multiple 
catalysts, in accordance with the present invention; 
and 

Figure 2 is a schematic view of the reaction block 
of a device for simultaneous testing of sixteen cat- 
alysts, in accordance with an embodiment of the 
present invention. 

DESCRIPTION OF EMBODIMENTS OF THE 
INVENTION 

[0035] The figures include numerical references re- 
spectively denoting the following elements: 

1 Vessels for gases and/or liquids 

2 Heating device for the liquid and mixing of rea- 
gents with gases 

3 Pressure sensors 

4 reaction chambers 

5 reaction block 

6 damping tank 

7 automatic needle valve 



8 systems for chemical analysis of the products 

9 discharge outlet for the system 

10 stream measurement devices 

11 stream regulation devices (10,11) 
5 1 2 temperature measuring elements 

13 sample taking devices 

1 4 eight-way valve 

1 5 three-way or three-position valve 

1 6 safety valve (high pressure) 
10 1 7 eight-way valve 

1 8 eight-way valve 

1 9 safety valve (low pressure) 

20 needle valve for pressure regulation 

21 ducts from the conditioning system to the reac- 
ts tion block 

22 ducts from reaction block to the analysis system 

[0036] Figure 1 shows a system incorporating an em- 
bodiment of the device according to the present inven- 
20 tion which includes the following elements: 

Vessels for gases and/or liquids (1). 
Stream measurement and regulation devices 
(10,11), both for gases and for liquids; and pumping 
25 or evacuation means if necessary. 

Heating device for the liquid and mixing of reagents 
with gases (2). 

Reaction body or bodies (5), with the different 
chambers wherein the catalytic- materials are 

30 housed. 

Temperature measuring elements (12), and heating 
and thermal insulation elements; necessary for reg- 
ulating the temperature in the preheater, in the re- 
action body and in those routes of the fluids wherein 

35 this is necessary in order to prevent cooling or con- 
densation, as occurs in connections between the 
preheater and the different reaction chambers or 
the entire sample taking system as far as the anal- 
ysis device or devices. 

40 - Pressure regulation device, including: non-return 
valves, a damping tank (6), automatic needle 
valves, pressure meters. 

Sample taking devices (13): switch valve system 
(14,15). 

45 - Safety devices: safety valves (1 6,1 9). 

Connection devices and accessories with the rest 
of the components. 

System for chemical analysis of the products (8), 
such as might be gas chromatography, mass spec- 
50 trometry, visible spectrometry, ultraviolet spectrom- 
etry and infrared spectrometry. 
Control and regulation system for the global sys- 
tem. 

Results management and handling system. 

55 

[0037] The reaction block (5) consists of one or sev- 
eral bodies made of a material permitting them to oper- 
ate from sub-ambient temperature (-20QC) up to tern- 
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peratures of 800OC, with preference being given to a 
material with a high thermal conductivity, preferably 
bronze or stainless steel, wherein multiple reaction 
chambers of individual reactors (4), preferably of a cy- 
lindrical shape are housed, wherein the different mate- 
rials for their catalytic testing or other kind of physical 
and/or chemical treatment are placed. 
[0038] The reaction block (5) permits charging and 
discharging of the series of materials. The block (5) can 
also be constructed.imsuch a way that it can be removed 
and extracted in a simple manner, either for being re- 
placed by another reaction block or for carrying out other 
processes on the solid materials housed inside the re- 
action block in another installation or different device. 
[0039] Each reaction chamber or individual reactor (4) 
has a feed current consisting of a gas and/or liquid or a 
mixture of liquids, which are conditioned to the neces- 
sary temperature, pressure and state of aggregation 
(gas, liquid or supercritical fluid) before being introduced 
in that reaction chamber. So, the system has as many 
feed currents as chambers, and the dosage and condi- 
tioning are therefore fully independent for each of them. 
The gas or gases are dosed by a mass stream automatic 
system (10, 11). In the case of using liquids, these are 
driven by a pump, or. they are pressurised and their 
stream is regulated by.systems analogous to those used 
with gases. After that, the liquids are conditioned, in oth- 
er words, they are preheated and, if necessary, vapor- 
ised and mixed with the gases. To this effect, the device 
has a preh eater (2) with multiple compartments and 
which possesses a heating system with thermocouples 
for thermal regulation. 

[0040] Each individual current is then forced to pass 
through a reaction chamber. or individual reactor (4) 
housed in the reaction block (5) : which is at a defined 
pressure and temperature, wherein the catalytic reac- 
tion (test) or other modification process for the material 
being investigated is going to take place. The material 
can be provided in the form of a bed of solid granules of 
different sizes or in the form of porous solid blocks. 
[0041] The fluids coming from the reaction of all the 
reaction chambers flow then to a common compensat- 
ing tank (6) for all the outgoing currents, which is con- 
nected to an automatic needle valve (7) which evacu- 
ates the common fluid constantly in a stream that per- 
mits tight control over the pressure of the fluid in the ar- 
ray of reaction chambers. The purpose of this tank is to 
make sure that the pressure at the outlet from all the 
reaction chambers is exactly the same, and to damp any 
perturbation in the flows thereof. With this shared pres- 
sure control, the system can be made more cheaply 
than by using various reactors separately. The pressure 
range for which the installation and the control system 
itself have been designed lies between 0.1 absolute at- 
mospheres up to 150 atmospheres, with the range pref- 
erably being from 1 .2 atmospheres to 80 atmospheres. 
Moreover, the pressure can be automatically varied dur- 
ing an experiment, without any need to make changes 



in the device. 

[0042] By means of a system of automatic switch 
valves (13,14,15), samples are alternately taken from 
the outgoing currents of each of the different individual 

5 reactors, which flow to the chemical analyser or analys- 
ers of the fluid that was in contact with a material in the 
reaction chamber, in such a way that the time necessary 
for taking the sample and switching between valves is 
minimised. Before passing to the analysis system, the 

10 fluid passes through an automatic needle valve (20) in - 
such a way that: (i) the pressure of the fluid is reduced, 
since the detection systems generally require pressures 
close to atmosphere; (ii) a stream of the outgoing current 
from the chosen individual reactor is selected in such a 

*s way that the conditions of the flow via this reactor are 
scarcely affected by the sample taking at a point. In the 
same way, the pressure is properly maintained in the 
reactor without involving the distribution system for 
flows used in the analysis system. : 

20 [0043] It is also possible to carry out simultaneous 
sampling of several individual reactors by means* /of 
adapting the switch valves, connections and automatic 
needle valves. 

[0044] The analysis can be performed, for example, 
25 by means of one or several of the techniques: gas chro- 
matography, mass spectrometry, visible spectrometry, 
ultraviolet spectrometry or infrared spectrometry. : . 
[0045] All the elements of the automatic device can 
be controlled by an electronic PLC (programmable. logic 
30 controller) device which in turn communicates with a PC 
compatible computer. 

[0046] The PLC contains the PID temperature control 
algorithms for the different heaters and is in charge of 
sending the computer the different physical magnitudes 
35 present in the equipment as well as handling the differ- 
ent actuators thereof. 

[0047] For pressure control it is also necessary to 
have a control loop of the PLC which uses a pneumatic 
needle valve as an actuator and a pressure sensor for 

40 measuring the outlet variable from the physical system, 
this being the magnitude to be controlled. 
[0048] The sequence of stages that have to be carried 
out in the catalytic testing experiment are programmed 
from the computer along with the selection of the preset 

45 values for the difference physical magnitudes of the sys- 
tem: liquid streams, gas streams, temperatures of the 
preheats, temperature of the reaction body, pressure, 
etc. 

[0049] Also determined from the computer are the 
50 safety margins for each magnitude. In this way, if any of 
these are exceeded, different safety actions or proce- 
dures are triggered which, depending on the case, can 
range from an mere indication of an alarm situation up 
to shutdown of the process even. 
55 [0050] An example of an automatic device in accord- 
ance with the invention could be the conducting of a test 
on sixteen types of solid zeolite catalysts placed in sep- 
arate compartments (4), housed in a reaction block (5) 
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(see Figure 2), all of which are at the same pressure and 
temperature. The reaction block is composed of a single 
body provided with a heating and thermal regulation 
system. 

[0051 ] The feed for each individual reactor consists of 
a liquid and a gas, to be chosen from among nitrogen, 
air and hydrogen, which is dosed by an automatic con- 
troller. The liquid, which is pressured in a tank, is also 
dosed by a stream controller. The liquid is vaporised in 
the preheater at the same time as being mixed with the 
gas. The temperature required for ensuring the phase 
change will depend both on the total pressure of the in- 
dividual reactors and on the final vapour/gas ratio. 
[0052] The reaction can be carried out, for example, 
up to a temperature of seven hundred degrees centi- 
grade. The outlet from the reaction system as far as the 
analysis equipment has to be heated in order to prevent 
condensation of vapours in the ducts or the valve bod- 
ies. In the same way, the connection section between 
the preheater and the individual reactors is duly heated 
for the same reason. 

[O053] The volume of catalyst that is possible to use 
in each reaction bed is up to ten cubic centimetres. 
[0054] Figure 1 shows a hydraulic diagram. In it can 
be seen that the eight outlets from the reactor are con- 
n cted to a damper tank by means of a non-return valve 
which prevents the backflow of gases from the tank to 
the reaction block or to the sample taking system. The 
sample taking for the chemical analysis is done by 
means of three valves: two with eight inlets and one out- 
let, and one with two inlets and one outlet. 
[0055] A measurement is made of the pressure and 
temperature in each reaction bed. The measurement of 
both the temperature that the catalyst is at during con- 
tact with the feed fluid and the load loss of the circulating 
fluid that occurs in that solid/fluid contact is of great im- 
portance for ensuring that the reaction conditions are 
those desired for reasons of both reliability of the results 
and safety of the device. But, moreover, this data can 
even be of interest for evaluating the properties of the 
materials since they quantify the physical and chemical 
contact between the material and the circulating fluid, 
[0056] With this arrangement of valves, it may be 
achieved that the outlet from one of the individual reac- 
tors via one of the first two valves is being analysed, 
while the other valve is being positioned, and the follow- 
ing outlet from the reactor can be analysed with a rapid 
change of the two-position valve. 
[0057] In the outlet from the damper tank, as well as 
in the connection of the analyser, there are some safety 
valves provided which open in the event of the pressure 
exceeding the pre-established limits. 
[0058] The different elements of the reactor are en- 
tirely manufactured from quartz, glass and/or stainless 
steel, in order to prevent atmospheric corrosion at high 
temperatures. 

[0059] The temperature of the reaction block and the 
preheaters is achieved by means of using a system of 



individual or common heating for the sixteen feeds and 
catalytic beds. 

[0060] All the elements of this automatic device are 
controlled by an electronic PLC (programmable logic 
5 controller) device which in turn communicates with a PC 
compatible computer, 

[0061] The PLC contains the PiD temperature control 
algorithms for the different heaters and is in charge of 
sending the computer the different physical magnitudes 
10 present in the.equipment as well as handling the differ- 
ent actuators for it. 

[0062] The sequence of stages that have to be carried 
out in the catalytic testing experiment are programmed 
from the computer along with the selection of the preset 
*5 values for the difference physical magnitudes of the sys- 
tem: liquid streams, gas streams, temperatures of the 
preheaters, temperature of the reaction body pressure, 
etc. The computer program also permits the handling 
and management of experimental data with the use of 
20 formats in files and data that are compatible with stand- 
ard software. 



Claims 

25 

1. An automatic catalytic testing device comprising 

at least one reaction block (5) which comprises 
a set of reaction chambers (4) capable of hous- 
30 ing solid materials in their interior and each 

chamber (4) comprising a fluid inlet, and an out- 
let connected to an outgoing fluid duct which 
communicates with analysis means (8), 
means of fluid feed (1,10, 11) capable of per- 
35 forming regulated dosing of flows of at least one 

fluid with exactitude at a required pressure in- 
dependently in each of the reaction chambers 
(4), 

automatic and dynamic pressure control 
40 means, capable of performing pressure regula- 

tion in each reaction chamber in conjunction 
with other reaction chambers, the control 
means comprising at least a first non-return 
valve provided in the outgoing fluid duct be- 
45 tween the outlet for each reaction chamber and 

a common regulating tank (6) that receives the 
outgoing fluid from each reaction chamber (4), 
a pressure sensor provided in a first outlet duct 
and an automatic needle valve provided in a 
so second outlet duct from the compensating tank 

(6). 

2. A device according to claim 1 , comprising at least 
one temperature sensor (12) in at least one reaction 

55 chamber. 

3. A device according to either of claims 1 and 2, com- 
prising at least one pressure sensor in at least one 
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reaction chamber (4). 

4. A device according to claim 1 ; wherein the fluid feed 
means consist of a mass stream regulating system 
based on changes in temperature differences in the 5 
fluid. 

5. A device according to claim 1 , wherein the fluid feed 
means consist of a piston pump of the type used for 
HPLC systems. > w 

6. A device according to claim 1 . comprising also an 
automatic system (1 3) for sample taking, in order to 
permit the regulated circulation of fluid from the out- 
let of any reaction chamber as far as the analysis is 
means. 

7. A device according to any of the preceding claims, 
comprising also a first temperature regulation sys- 
tem (2) for regulating the temperature in each reac-. 20 
tion block within a range from §20QCto 8OO0C, and 
which comprises at least one temperature sensor 
and at least one heating element. 

8. A device according to claim 7, wherein the first tern- 25 
perature regulation system (2) permits regulation of 

the temperature between 25QC and 750QC 

9. A device according to any of the preceding claims, 
comprising also a conditioning system of the fluid 30 
fed to each reaction chamber (4). 

10. A device according to any of the preceding claims, 
comprising also second temperature regulation 
system for regulating the temperature in a range 35 
from 250C to 250QC, in at least part of the route of 

the fluids selected from among routes: 



between the reaction block (5) and the analysis 
means (13), 

between the system for fluid conditioning and 

the reaction block (5), 

in any part of the pressure control system, 

this second system including at least one tem- 
perature sensor and at least one heating element. 

11. A device according to any of the preceding claims, 
designed to withstand chemical and physical proc- 
esses in a pressure range from 0.1 absolute atmos- 
pheres to 150 absolute atmospheres, preferably 
between 1.2 and 80 absolute atmospheres. 

12. A device according to claim 1 , wherein the analysis 
means (8) is selected from among gas chromatog- 
raphy systems, mass spectrometry systems, visible 
spectrometry systems, ultraviolet spectrometry 
systems, infrared spectrometry systems and ultra- 



fast gas chromatography systems. 

13. A device according to claim 12, wherein the ultra- 
fast gas chromatography system consists of a plu- 
rality of capillary tubes arranged in columns select- 
ed from among columns of multiple capillaries in 
parallel and multicapillary columns, for the separa- 
tion of different chemical compounds present in the 
outgoing fluid from each reaction chamber. 

14. A device according to any of the preceding claims, 
comprising also a sample gathering system (13) for 
gathering samples from each reaction chamber (4), 
each system being arranged in a loop with a cali- 
brated volume permitting the sample to be main- 
tained at a defined temperature until a subsequent 
sequenced analysis is performed on the sample, 
the sample gathering system (13) displaying at 
least one loop, at least one switch valve, a temper- 
ature regulation system and at least one connection 
to the analysis means and to a sample gathering 
system. 

15. A device according to claim 1 , wherein the reaction 
chambers (4) housed in the reaction block (5) are 
removable, and the reaction block (5) is a massive 
block with coupling openings wherein the remova- 
ble reaction chambers (4) are coupled. 

16. A device according to claim 1 , wherein the reaction 
block (5) includes a range of bodies thermally insu- 
lated from each other, with each body presenting an 
individual heating system and an individual temper- 
ature regulation system. 

17. A device according to claim 1 , wherein the reaction 
block (5) is extractable. 

18. A device according to any of the preceding claims, 
comprising also includes a global control system for 
the device. 

19. A device according to any of the preceding claims, 
comprising also includes a system for the manage- 
ment and handling of experimental data, selected 
from among temperatures, pressures, composi- 
tions, times and combinations of them. 

20. A method for using a device according to any of 
claims 1 to 19, in catalytic tests of multiple catalysts 
wherein the magnitudes temperature, pressure of 
the reaction chambers along with streams and 
chemical composition of the feed current for all the 
reaction chambers (4) are substantially equal and 
not varied over the length of time of the catalytic 
tests. 

21. A method for using a device according to any of 
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claims 1 to 19, in catalytic tests of multiple catalysts 
wherein at least one magnitude selected from 
among temperature, pressure of the reaction cham- 
bers along with streams and chemical composition 
of the feed current for all the reaction chambers (4) 
is temporarily varied in a programmed way. 

22. A method for using a device according to any of 
claims 1 to 19, in catalytic tests of multiple catalysts 
wherein the pressure in all the reaction chambers 
(4) is substantially the same and wherein the tem- 
perature of the reaction chambers (4), the streams 
and chemical composition of the feed current for the 
reaction chambers (4) can be different in each of 
the chambers. 

23. A method for using a device according to any of 
claims 1 to 19, in catalytic tests of multiple catalysts 
wherein from among NxM catalysts housed in the 
reaction block (5), only N catalysts are simultane- 
ously tested, and this simultaneous test is automat- 
ically repeated M-1 times for the remaining cata- 
lysts, wherein N is at least 1 ; and a sequenced in- 
dividual test being conducted when N is equal to 1 . 

24. A method according to claim 20 or 21 , in catalytic 
tests of multiple catalysts that undergo deactivation, 
during which consecutive individual tests of cata- 
lysts are performed in such a way that 

in a first stage only fluid is fed into a first re- 
action chamber (4) and a sample of the outgoing 
fluid is taken constantly until the stabilisation of the 
deactivation curve of the catalyst becomes clear, 

in a second stage the feed of fluid in the first 
reaction chamber (4) is stopped and a test similar 
to the first stage is conducted in a second reaction 
chamber (4), while the first reaction chamber (4) is 
allowed to enter into the regeneration phase, 

an analogous sequence to that composed of 
the first and second stages is successively repeat- 
ed with each ulterior reaction chamber (4) chosen 
for the catalytic tests. 

25. A method according to any of claims 20 to 23, in 
catalytic tests wherein only one type of catalyst is 
housed in the reaction chambers (4). 

26. A method for using a device according to any of 
claims 1 to 19, for testing at least one property se- 
lected from among physical and chemical proper- 
ties of a range of materials wherein the magnitudes 
of all the reaction chambers (4), selected from 
among temperature, pressure of the reaction cham- 
bers, as well as streams and chemical composition 
of the fluid current, which enters into contact with 
the material, are substantially equal in all the cham- 
bers and are not varied during the course of the test. 



27. A method for using a device according to any of 
claims 1 to 19, for testing at least one property se- 
lected from among physical and chemical proper- 
ties of a range of materials wherein at least one of 

5 the magnitudes of all the reaction chambers (4), se- 
lected from among temperature, pressure of the re- 
action chambers, as well as streams and chemical 
composition of the fluid current, which enters into 
contact with the material, is temporarily varied in a 

10 programmed way. 

28. A method according to claim 27, in tests wherein 
the pressure is substantially equal in all the reaction 
chambers, wherein at least one condition chosen 

'5 from among temperatures of the reaction chambers 
(4), streams and chemical composition of the fluid 
current, which enters into contact with the material, 
in at least one reaction chamber (4), is differentf rom 
the conditions in the other reaction chambers (4). 

20 

29. A method according to any of claims 26, 27 and 28, 
in tests of NxM materials housed in the reaction 
block, wherein only N catalysts are simultaneously 
tested, and this simultaneous test is automatically 

25 repeated M-1 times for the other materials. 

30. A method according to any of claims 26 to 29, in 
tests wherein the reaction chambers house only 
one type of material. 

30 

31. A method for using a device according to any of 
claims 1 to 19 for conducting processes selected 
from among physical processes, chemical process- 
es and combinations of them, wherein the process- 
es es are selected from among synthesis of products, 

preparation of solid materials, regeneration of cat- 
alysts, and wherein the temperature, the pressure 
of the reaction chambers, as well as streams and 
the chemical composition of the fluid current, are 
40 substantially equal and are not varied during the 
course of the process. 

32. A method for using a device according to any of 
claims 1 to 19 for conducting processes selected 

45 from among physical processes, chemical process- 
es and combinations of them, wherein the process- 
es are selected from among synthesis of products, 
preparation of solid materials, regeneration of cat- 
alysts, and wherein the temperature, the pressure 

so of the reaction chambers (4), as well as streams and 
the chemical composition of the fluid current, are 
temporariiy varied in a programmed way jointly in 
all the reaction chambers (4), 

55 33. A method for using a device according to any of 
claims 1 to 19 for conducting processes selected 
from among physical processes, chemical process- 
es and combinations of them, wherein the process- 
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es are selected from among synthesis of products, 
preparation of solid materials, regeneration of cat- 
alysts, and wherein the pressure in the reaction 
chambers (4) is substantially, equal, and wherein 
the temperature, the streams and the chemical 5 
composition of the fluid current, of the reaction 
chambers (4) are different one from another. 
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